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Beschreibung 

Die Erf indung betrifft ein Verfahren zur Herstellung verdichteter Granulate, die durch Anwendung des Ver- 
fahrens gewonnenen Granulate sowie diese enthaltende, lagerstabile und rieselfahige Wasch- und Reini- 
5 gungsmittel-Konzentrate. 

Auf dem Gebiet fester und rieselfahiger Wasch- und Reinigungsmittel fur Haushalt und Gewerbe, insbe- 
sondere aufdemGebiet der pulverfo>migen Waschmittel fur Textilien, bestehtderzeit ein Trend zur Herstellung 
von Produkten mit erhohten Schuttgewichten. Neuere Handelsprodukte dieser Art besitzen Schuttgewichte 
im Bereich von etwa 700 g/l. Diese Anhebung der Schuttgewichte steht im Zusammenhang mit Forderungen 

10 des Umweltschutzes nach geringerem Verpackungsanteil. In die gleiche Richtung zielen Bestrebungen, 
Wasch- und Reinigungsmittel in Form starker aufkonzentrierterGemische von Inhaltsstoffen anbieten zu kon- 
nen. Zunachst scheint sich hier die Reduzierung von Stellmitteln in den Konzentraten als unnotige Salzf racht 
anzubieten. Eine Problemlosung auf diesem Weg ist jedoch nicht ohne weiteres moglich. Voraussetzungen 
fur solche Rezepturabwandlungen sind begreiflicherweise, daB einerseits die vom Verbraucher geforderte 

15 wasch- und reinigungs-technische Leistung gegeniiber den heute marktublichen Produkten wenigstens erhal- 
ten bleibt, andererseits aber auch die Lagerstabilitat schiitt- und rieselfahiger Produkte gewahrleistet ist. Wie 
durch einen umfangreichen Stand der Technik dokumentiert wird, wirft die Erfiillung dieses Anforderungspro- 
f ils nicht unbetrachtliche technologische Probleme auf. 

So ist aus der deutschen Patentanmeldung 20 50 560 ein Verfahren zur Herstellung teilchenformiger 

20 Wasch- und Reinigungsmittel ("Nudelform") mit Schuttgewichten zwischen 500 und 900 g/l bekannt, in dem 
ein Vorgemisch ganz bestimmter Zusammensetzung "unter Druck" verdichtet und anschlieBend verstrangt 
wird. Es wurden dabei keine Angaben bezuglich der Hohe des anzuwendenden Druckes gemacht. Urn eine 
Verklebung der Strange zu verhindern, mussen diese mittels eines Luftstromes abgekiihlt werden, bevor sie 
dannzuStuckchen bestimmter Lange zerkleinert werden. Das Schiittgewicht ist dabei umgekehrt proportional 

25 zur Lange der Stiicke. 

In der deutschen Patentanmeldung 21 62 353 wird ein Verfahren zur Herstellung von Enzymgranulaten 
und von Enzymen enthaltenden Waschmittelgranulaten, die ein Schuttgewicht zwischen 300 und 1 000 g/l auf- 
weisen, beschrieben. Dabei wird eine mechanisch vorbearbeitete Masse unter Druck, der etwa zwischen 7 und 
35 bar liegt, zu einem langen Strang verpreRt Urn ein Verkleben der Faden zu groBeren Aggregaten beim Aus- 

30 treten aus der Strangpresse zu verhindern, mussen sie "deplastif iziert" werden. Dies geschieht entweder 
durch Kiihlung oder durch Verdampf ung der Feuchtigkeit, des Losungsmittels Oder des Weichmachungsmit- 
tels (oberflachliche Aushartung). Erst im AnschluB daran konnen die Fadenstrange in kleinere Teilstiicke ge- 
wiinschter Lange zerbrochen werden. 

Nach der Lehre der deutschen Patentanmeldung 22 24 300 werden granulierte Waschmittel mit Schutt- 

35 gewichten zwischen 300 und 800 g/l durch Extrusion und anschlieRende Rondierung der spaghettiahnlichen 
Extrudate (Marumerizer) erhalten. Dabei werden samtliche Bestandteile in der im Endprodukt vorliegenden 
Menge vor der Extrusion sorgfaltig miteinander vermischt. Es ist darauf zu achten, daB die Bestandteile so 
ausgewahlt und zusammengestellt werden, daB sie bereits vor der Extrusion eine zahe oder plastische Masse 
ergeben. Variationen der Waschmittelrezepturen sind damit nur in einem beschrankten MaBe moglich. 

40 Aus der europaischen Patentanmeldung 328 880 ist ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Rei- 

nigungsmittel-Extrudaten mit Schuttgewichten urn 700 bis 800 g/l bekannt in dem ein Pulver-Vorgemisch zu- 
nachst zu spaghettiahnlichen Strangen bei erniedrigten Drucken urn 0,1 bis 0,5 bar extrudiert wird. Im An- 
schluB daran wird der Strang in Teilstucke zerbrochen, woraufhin diese zu ganz speziellen, vorbestimmten 
Formen verpreBt werden. Damit die einzelnen Endprodukte dasselbe Gewicht aufweisen, wird die Zerteilung 

45 des Spaghettist ranges in die Teilstucke mittels Wagung uberwacht. 

Hingegen beschreibt die europaische Patentanmeldung 351 937 ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- 
und Reinigungsmittel-Granu- laten mit Schuttdichten von mindestens650 g/l, das wiederum rezepturabhingig 
ist. So mussen Mittel, die 12 bis 70 Gew.-% Tenside enthalten, mindestens 15 Gew.-% an wasserloslichen, 
kristallinen anorganischen Salzen beinhalten, wobei das Verhaltnis kristallines Salz : Tensid den Wert 0,4 nicht 

50 unterschreiten darf. Die Mittel werden in bekannten Mischern trocken vermischt und granuliert. 

Im Gegensatz dazu beschreibt die europaische Patentanmeldung 352 135 ein Verfahren zur Herstellung 
granularer Waschmittel mit Schuttgewichten oberhalb 650 g/l, das davon ausgeht, daB ein festes alkalisches 
Material in einem Mischer oder Granulator mit Schneidevorrichtung vorgelegt und f lussiges Aniontensid in der 
Saureform bei Temperaturen nicht iiber 55°C so langsam zugegeben wird, daB die Mischung wahrend des ge- 

55 samten Neutralisationsverfahrens fest bleibt. Das alkalische Material muB im UberschuR eingesetzt werden. 
Erst nach vollstandiger Neutralisation kann der Mischung ein flussiges Bindemittel, beispielsweise Wasser, 
flussiges Niotensid oder eine waBrige Polycarboxylat-Losung zugesetzt werden. Die Granulierung erfolgt in 
bekannten Mischern und Granulatoren. 
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Letztendlich istaus der US-amerikanischen Patentschrift 3,1 88,291 die Herstellung von Seifen-Tragern 
und Waschmitteln in Granulatform mit niedrigen Schiittgewichten zwischen etwa 16 und 480 g/l bekannt. Da- 
bei wird die Masse bei Drucken zwischen etwa 82 und 165 bar extrudiert. Bei Drucken, die daruber hmaus 
gingen war die Masse zu viskos und lieli sich nicht mehr extrudieren. Bei Drucken unterhalb 82 bar hingegen 
war die Schuttdichte zu hoch. Diese Patentschrift lehrt somit, daB bei Anwendung hoherer Drucke wahrend 
der Extrusion niedrige Schuttgewichte erzielt werden, wahrend bei Absenkung des Drucks das Schuttgewicht 
steigt. 

Die Aufgabe der Erfindung bestand darin. ein Verfahren zur Herstellung verdichteter Granulate, die in 
Wasch- und Reinigungsmitteln und insbesondere in Textilwaschmitteln und Waschmittel-Konzentraten einge- 
setzt werden zu entwickeln. Die Granulate sollten lagerstabil sowie schutt- und rieselfahig sein. Weiterhin be- 
stand die Aufgabe, ein Verfahren bereitzustellen, das es erlaubt, die Form des einzelnen, verdichteten Gra- 
nulatkorns vorherbestimmbar zu gestalten. 

Gegenstand der Erfindung ist dementsprechend in einer ersten Ausf uhrungsform das Verfahren zur Her- 
stellung verdichteter Granulate, die in Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzt werden. Dabei wird ein ho- 
mogenes festes. rieselfahiges Vorgemisch unter Zusatz eines Plastifizier- und/ oder Gleitmittels uber Loch- 
formen mit Gffnungsweiten der vorbesti mmten Granulatdimension bei hohen Drucken zwischen 25 und 200 
bar strangformig verpreBt. Der Strang wird direkt nach dem Austritt aus der Lochform mittels einer Schneide- 
vorrichtung auf die vorbesti mmte Granulatdi mension zugeschnitten. Die Anwendu ng des hohen Arbeitsdrucks 
bewirkt die Plastif izierung des Vorgemisches bei der Granulatbildung und stellt die Schneidfahigkeit der fr.sch 
extrudierten Strange sicher. 

Das Vorgemisch besteht wenigstens anteilsweise aus festen, vorzugsweise feinteiligen ublichen Innalts- 
stoffen von Wasch- und Reinigungsmitteln, denen gegebenenfalls flusskje Bestandteile zugemischt sind. Die 
festen Inhaltsstoffe konnen durchSpriihtrocknung gewonneneTurmpulver.aberauch Agglomerate, die jeweils 
gewahlten Mischungsbestandteile als reine Stoffe, die infeinteiligem Zustand miteinandervermischt werden, 
sowie Mischungen aus diesen sein. 

Im AnschluB daran werden gegebenenfalls die fIGssigen Inhaltsstoffe zugegeben und dann das erfin- 
dungsgemaB ausgewahlte Plastifizier- und/oder Gleitmittel eingemischt. 

Diesen Hilfsmitteln kommt im Rahmen der Erfindung eine polyfunktionelle Bedeutung zu. Bei der Granu- 
latherstellung ermoglichen sie die Ausbildung des primar entstehenden Granulatkorns, indem sie bewirken, 
daB das Vorgemisch in eine unter hohem Druck verpreBbare Masse iiberfuhrt wird. und deren 
gewunschtenfalls anschlieBende formgebende Weiterverarbeitung, die insbesondere aus der Abrundung des 
primar gebildeten Granulatkorns besteht Weiterhin tragen sie zur Stabilitat des Granulatkorns bei, sie be- 
wahren seine vorbestimmte Raumform insbesondere bei der gegebenenfalls erforderlichen Abmischung mit 
weiteren Bestandteilen, bei der Abfullung, beim Transport und der Lagerung des Granulats und verhindern 
insbesondere die Bildung unerwOnschter staubformiger Anteile. Im praktischen Einsatz des granularen 
Wasch- und Reinigungsmittels ermoglichen sie dann umgekehrt wieder die rasche Auflosung des Granulat- 
korns, da sie den Losungs-, Emulgierungs- bzw. Dispergierungsvorgang begunstigen. SchlieBhch konnen die 
hier diskutierten Hilfsmittel in besonders wichtigen Ausfuhrungsformen der Erfindung eine Eigenwirkung im 
Wasch- und ReinigungsprozeB insbesondere in Wechselwirkung mit anderen Mischungskomponenten besit- 

Die als Hilfsmittel eingesetzten Plastifizier- und/oder Gleitmittel konnen bei Raumtemperatur flie&fahig, 
gelartig oder pastos sein, ohne daB die Mitverwendung einer zusatzlichen Flussigphase erforderlich ist. Bevor- 
zugte Plastif izier- und/oder Gleitmittel stellen Zubereitungen auf Basis tensidischer Komponenten und/oder auf Ba- 
sis wasserloslicheroder wasseremulgierbarer bzw. wasserdispergierbarer Polymerverbindungen dar. Beispie- 
le fur ein Plastifizier- und/oder Gleitmittel, das ohne Mitverwendung einer zusatzlichen Flussigphase einge- 
setzt werden kann, sind zahlreiche Typen der in Wasch- und Reinigungsmitteln ublicherweise eingesetzten 
nichtionischen Tenside. 

In einer bevorzugten Ausf uhrungsform werden jedoch Plastifizier- und/oder Gleitmittel eingesetzt, die un- 
ter Mitverwendung begrenzter Mengen an Hilfsflussigkeiten hergestellt worden sind. Hier kommen vorzugs- 
weise organische Flussigphasen in Betracht, die wasserloslich bzw. wassermischbar sind. Aus Grunden der 
Verfahrenssicherheit kann es zweckmaBig sein, vergleichsweise hochsiedende organische Flussigkeiten, ge- 
gebenenfalls in Abmischung mit Wasser, einzusetzen. Beispiele hierfur sind hfiher siedende, gegebenenfalls 
polyfunktionelle Alkohole, bei Raumtemperatur oder maBig erhohten Temperaturen flieBfahige Polyalkoxylate 
und dergleichen. Insbesondere sind jedoch waBrige Zubereitungen der Plastifizier- und/oder Gleitmittel be- 
vorzugt. . 

Die als Plastifizier- und/oder Gleitmittel eingesetzten Tenside und/oder Polymerverbindungen werden 
vorteilhafterweise in derart konzentrierter Form in das Verfahren eingebracht, daB die Beschaffenheit der pla- 
stischen, gleitend verpreBbaren Masse schon mitgeringen Mengen dieser Hilfsmittel eingestellt werden kann. 
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bild zeigen, das als pastenformige Oder geiartige ^uu y weiteren Ausf uhrungsform, in der 

,e hiarfur sind Carboxymethylcellulose (CMC) ^J""" 7^ ^ymerverbindungen zeichnen 

den Zusammenhaltdes Kornsfordern, andererseits be. Zugabe ,n ,n ^^ d ^^ bevorajgti8tderEin . 
« in den Zustand der Losung bzw. Emu.gierung oder "-^^"^^ JS2Sn ^ Copolymers 

•wmmamm 
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mige Struktur des Vorgemisches auch nach der Zugabe des Plastif izier- und/oder Gleitmittels > «^alten bleibt. 
Der Gehalt des jeweiligen Stoffgemisches an freiem, nicht als Kristallwasser oder ,n vergle,chbarer Form ge- 
bud-e^ 

10 Gew -% und insbesondere im Bereich von etwa 4 bis 8 Gew.-%. E.ngeschlossen ,st in diesem Betrag der 
Wasseranteil, der iiber das Plastif izierhilfsmittel mit Schmiercharakter eingetragen wird 

Gew nschtenfalls konnen nach der Zugabe des Plastif izier- und/oder Gleitmittels auch noch we.tere Fest 
stoffe zu dem Vorgemisch zugegeben werden. Die Gesamtmasse wird kurz nachgemischt. wobe, em festes 
rieselfahiges Vorgemisch anfallt, das zur Beschickung einer Homogenisierungsan lage gee,gnet . k 

Als Homogenisiervorrichtung konnen bevorzugt Kneter beliebiger Ausgesta.tung, ^ispelsweise ,2- 
Schnecken-Kneter gewahlt werden. In der Kegel kann es zweckmaAig se.n, ,n ^esem Schr.t de Homogem 
sierung eine sichere Temperaturkontrolle des zu verarbeitenden Gemisches zu wahren, wobe «M 
die Zusammensetzung des Gemisches fur den jeweilig optimalen Temperaturbere,ch m.tbest.mmend sem 
k nn Defensive Mischungsvorgang kann dabei bereits aus sich heraus zur f^'l^ZT^ 
qerung fuhren MafSig erhohte Temperaturen von beispielsweise max.mal etwa 60 b.s 70°C werden m der Re 
ch tuLrschritten. Bei der Mitverarbeitung von temperaturempfindiichen Substanzen - be.sp.e swe.se 
Perboratverbindungen - kann die Einhaltung niedrigerer Temperaturen (beispielswe,se etwa 40 b.s 45°C) vor- 

te " h SnterderSchereinwirkung der Knetvorrichtung und des sich darin aufbauenden hoh en I Druckes von 25 
bis 200 bar, vorzugsweise 30 bis 200 bar, wird das Vorgemisch so intensiv durchm.scht und verknetet daS 
das zuvor fest und trocken erscheinende Gemisch zur verdichteten, plastifizierten und formgebend verprefi- 
baren Masse aufgearbeitet wird. Gleichzeitig wird dadurch die Schneidfahigkeit des homogen.s.erten Gemi- 

SCh ln efner bevorzugten Ausfuhrungsform wird das rieselfahige Vorgemisch vorzugsweise kontinuier.ich ei- 
nem 2 Schnecken-Kneter (Extruder) zugefuhrt, dessen Gehause und dessen Extrude r-Gr ^l.erkopf auf d,e 
vorbestimmte Extrudiertemperatur temperiert, beispielsweise auf 40 bis 60°C aufgehe.zt s,nd. Unter der 
SctreinwTklng der Extruderschnecken wird das Vorgemisch bei Drucken von 50 bis 180 bar insbesondere 
Li von 80 bis 180 bar verdichtet, plastif iziert, in Form feiner Strange durch die Lochdusenplatte ,m 

E " ruderkopf extrudiert und sch.ieUich das Extrudat mittels eines rotierenden Abschlagmessers vorzugswe 
se zu kugeLmigen bis zylindrischen Granulatkornern zerkleinert. Der Lochdurchmesser .n der Lochdusen- 
pfatte und die Strangschnittlange werden dabei auf die gewahlte Granulatd.mens.on abgestimm In d.eser 
Ausfuhrungsform gelingt die Herstellung von Granulaten einer im wesenthchen gle.chmali.g vorbest.mmbaren 
T^i engroV wobei im einze.nen die absoluten Tei,chengr6 B en dem beabsichtigten 

sein konnen. Absolute TeilchengroBen konnen beispielsweise im Bere.ch von e.n.gen Zeh ^ ™*™»« b * 
; zu einigen Zentimetern liegen, beispielsweise also im Bereich von etwa 0,3 mm bis zu 2 cm. Irn a ge- 
meinen werden allerdings Teilchendurchmesser bis hochstens 0.8 cm bevorzugt sem. W.chtige Ausfuhrungs- 
To me der Erf indung sehen hier die Herstellung vom einheitlichen Granulatkorn mit Durch rnessern ,m Mrit 
meterbereich, beispielsweise im Bereich von 0,5 bis 5 mm und insbesondere ,m Bere,ch von etwa 0.8 b.s 3 



mm vor. 



Das LSnge/Durchmesser-Verhaltnis des abgeschlagenen primSren Granulatkorns liegt dabei in einer 
wichtiaen Ausfuhrungsform im Bereich von etwa 1 : 1 bis etwa 3:1. 

ieweils eingesetzten Vorgemisches benotigen nur sehr kurze Zeitraume. Ubl,cherwe,se werden Ze.traume .m 
lZl3^von a i9ieta. weniger als 5 Minuten und insbesondere nicht mehr als 3 Minuten benot.gt. urn 
vom Vorgemisch bis zum verdichteten plastifizierten primaren Granulatkorn zu kommen^ 

Sleinenistesnichterforderlich.gegebenenfallsaberinAbhangigkeitvonder 
die stTangformig aus der Lochplatte austretende Masse durch Schockkuhlung. insbesondere durch E.nb asen 
von Sun 7L Granu.ier-Messerbereich wenigstens oberflachlich partial, abzukuhlen. G.e.chze^gfmdet 
eine P a Ml. Entfernung von Oberflachenwasser des gebildeten Primargranulats statt. Falls erforderl.ch, 
kann das Verkleben der noch plastifizierten Granulatkorner auf diese We.se s.cher verhmdert werden. 

Die Granulierung in diesem ersten homogenisierenden VerfahrensschrKt ist allerd.ngs n,eh. 
arbeitung des plastifizierten Vorgemisches uber Extruderschnecken und .m Extruderkopf angeordnete Loch 
platten der beschriebenen Art eingeschrankt. Auch durch ahnliche, ubliche Granuheremnchtunger^b^ .sp*. - 
weise Pelletpressen. 1- und 2-Wellen-Extruder. Planetwalzenextruder, lassen s,ch erfindungsgemafi plast.- 
fizierte verdichtete und homogenisierte Stoffgemische zu kornformigem Gut granul.eren 

einer werteren bevorzugten Ausfuhrungsform wird das noch plastische, feuchte Pnmargranu a «- 
nacsteinemweiterenformgebendenverarbeitungsschrittzugef^ 
liegenden Kanten abgerundet, so daB letztlich kugelformige oder wen.gstens annahernd 
nuLkorner erhalten werden konnen. Durch Mitverwendung geringer Mengen an Trockenpulver ,n d,eser Stufe 
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der abschlieBenden formgebenden Verarbeitung laBt sich ein unerwunschtes Verkleben der Granulatkorner 
me^ 

tel qeeiqnete Trockenpulver kdnnen pulverformige Wertstoffe oder auch entsprechende Inertstoffe se.n E.n 
In diesem ZusammenLg besonders geeigneter Wertstoff ist beispie.sweise Zeohthpulver w,e Zeohth NaA- 



Pulver. 



olese abschlieBende Formgebung des noch feuchten Granulats aus der Extrudergranulierung kann in 
Rondierg^ 

beispTeiswe.se einem Wirbelschichttrockner, zugefuhrt, in dem bei maBig angehobenen Zulufttemperaturen, 
insbesonde e bis maximal 80°C entsprechend maBige Produkt-Endtemperaturen von beispielsw^se zw - 
Li«n « 60°C eiTqestellt dann aber auch nicht Gberschritten werden. Nach hinreichenderTrocknung er- 
o^K^ 

a^esen^erden Bevorzugte Restgehalte an nicht gebundenem Wasser liegen be. Werten b.s etwa Gew, 
abgesenktweraen. b y a 0 1 bis 0 5 Gew.-%. Das anfallende sehr staubarme Produkt kann zur 

m^einzustenende Kornanteil liegtdabei in aller Regei oberhaib 90 % vorzugswe.se obe halb 95 % des gra 
nulierten Materials. Wahlweise ist es moglich, diesen Trocknungsschntt auch direkt ,m AnschluB arr die Ver 
prlssungdesPnmargranulatsunddamitzeitl^ 

^^^^""^^ -ocknung. der Grange mSg.ich Durch die Mitver- 
wen^ung von feu Sgkeitsbindenden Bestandteilen im Vorgemisch kann in der kurzen Verarbe.tungsze.N 
Tpanne der plastifizierende Effekt der vorgelegten FIGssiganteile ausgenutzt werden; dann mdet durch die 
Bindung wentast s partie.ler Anteile dieser Flussiganteile durch die eingemischten Bestandteile e,ne , Tto* 
m nc des Granu ats "von innen heraus" statt. so daR die auBere Trocknung abgekurzt werden kann Oder ganz 
^S^to. * S der Lage sind. Wasser in Form von Kristal. wasser zu binden^ 
Natriumsulfat und/oder Natriumcarbonat in wasserf reier oder wasserarmer Form oder auch em von Knstall 

"Tefner ^ b^r^n'Ausfuhrungsform kSnnen die primar gebildeten und noch P-1-h.nQrj. 
nu.al e ^ 

Lffrn beaufschlaot werden. Vorzugsweise konnen aber auch be.sp.elswe.se empfindhche insbesondere 
S^u^S^R«»pturbeLKW.e dem aufgetrockneten Granulat zugegeben, z. B. 
ZZT^ZennX ausgebLtes Korn unter Ausbildung eines Mehrkorngemisches zugern.scht werden. 
D^ Sfi dung'tfeTt dabS mit ihren auf neuartige Weise hergestellten Granulaten , sowoW den Bsredh^- 
brauchs?ertiger Mehrstoffgemische in Form einheitlicher Granulatkorner als auch Te.lprodukte, d* ^zur Re- 
S™SsLndigung noch der Abmischung mit weiteren Bestandteilen des jeweils betr Wrervund 
ReEuTs^ 

% des GeLmtstoffgemisches nach dem erfindungsgemaRen Verfahren gewonnene Granulate m,t hochver- 

ne Kombination von Granulaten unterschied.icher Zusammensetzung ^^^^^^^^^ 
laoerstabileVereinigungpotentiellreaktiveroderzumindestnurbegrenztvertraglicherKomponenten E,n Be. 

s IS IclheTextiiwaschmitte.. die in der neuen Aufberertungsform jetzt 

Granulattypen in Mischung miteinandereinsetzen. In einerersten, beisp.elswe.se kugelform gen Granula ype 
Sw ^^BletohmLkornrinente, insbesondere kristallwasserhaltiges Perborat und Natnumcarbonat un er 
MiWe^wena^ungeines Anteils derPlastifizier- und/oder Glertmittel pelletiert, in ™™*%™«* n ™ A *l ^ 
nu IZn wird der als Waschmittelbuildersubstanz eingesetzte Zeolith, insbesondere Zeohth NaA m* dem 
Res der Waschmittelbestandteile verpreBt. Die Lagerstabilitat des Mischproduktes substant.ell beemflussen 
^teraWto^n zwischen Perborat und Zeolith - wie sie in P ulverf6rmk,en AufbereKungen zu berucks.cht.gen 
tl^^^^^ B^gBBO^. Von dieser Moglichkeit des Einsatzes von Granulatsystemen aus 
unters ed h zusammenges tzten Granuiaten kann in nahezu be.iebiger Kombination Gebrauch gemacht 



Ineiner weiteren Ausfuhrungsform konnen die erfindungsgemaRen Granulate recyclisiert" werden d h 
sie konnen im efs'n Verfahrenihritt in Kombination mit anderen Stoffen zur Herstel.ung des p.ast.f -z.erten 
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Veroressen des homogenisierten Materials durch die Lochplatten eingesetzten Arbeitsdrucke mafigeblich mil- 
SchTt qewichte im Bereich von 850 bis 980 g/1 bei gleichzeitig guter Rieselfahigkeit und emer bevorzug £o- 

^fse^tTrarBI.I^^ 

glSh.n-demGranulalzug.setzt.erten.Selbstd.nnweraennoch.mmerW.sctatWp^kt.m.tSchult 

•^~~r~~ 

des geschilder.ee Verfahrens zcr He,s<e,l u ng Im w.semlichen ^^T^^^^X 
grX"^w»klicV ohae den Bereich rieseMhige, l.gers.abile, dnd .lie sonehgen Anfcd.,cnge„ er- 

waBriqes Gel bzw. Paste wertvolle Verfahrenshilfe in der gesch.lderten We,se leisten. 

Es wird die Herstellung von Waschmitte.n mit erhohtem Anteil beliebig ausgewShlter Tens.de bzw. Ten- 

de! SSLluV A., besonders vortei.haft hat es sich erwiesen. den Entschaumer d,rekt ■„ das 
P,aS ^nCSt— "^u^^ 

neuen Anqebotsform der gut rieselfahigen Granulate mit Schuttdichten oberhalb 750 g/l. msbesondere ober- 
Jalb SoO ^flSZl! im Bereich von 850 bis 950 g/l vorliegen und in einer besonders w.cht.ge Aus- 
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Angaben zur Zusammensetzung geeigneter Wirkstoffgemische, wobei hier insbesondere heute iibliche Be- 
standteile von Textilwaschmitteln zusammenfassend dargestellt s.nd. AlsTenside 

^"'GeSnete Tenside vom Sulfattyp sind die Schwefelsauremonoester aus primaren Alkoholen naturlichen 

12 "nVI^h ™ss.r, 6 slich.n Nonionics s i„d aber , u ch nich. bzv, „lc* —dig w,^«6 s B=he Polyg,,- 
k o,«nl Tt E,hy 1 .ng,y«,.s.en in, «e k u, von '«™«'>^*">' «">"" s " 
mil » a8 s6fl6slichen. nichtlonischen Oder antonlsehen Tensiden einges.tzt werden 

Rest mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen beaeutei, em y . 

se reie Jibstanz. Zeolith NaAfallt bei seiner Herstellung als wasserhalt.ger slurry ^"^^"^^ 
heute Qblichen Verfahren der Herstellung von Textilwaschmitteln einer Trocknung. msbesondere der Spruh- 

^r^JSSSJS?- magnch sein, den Zeo.ith 

uJZZZZc* Oder eJs nur antei.sweise angetrockneten und damit ledfc.ich beschrankt ,m Was- 
wnZln id oolmere Polycarboxylate in Betracht. wie Poiyacrylate, Polymethacrylate und insbeson- 

nete! wenn auch weniger bevorzugte Verbindungen dieser Klasse s.nd Copolymere der Acrylsaure Oder Me 
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heiten bzw. Acroleineinheiten aufgebaut sind. nie|sweise die bevorzugt in Form ihrer Natriumsalze 

besondere Pentanatriumtnphosphat, gegebenenfaH .aucn Pyrop P auf Pentana tri U mtri- 

umsilikate mil einem Verhaltnis Na,0 <:S ;.0, > w.e i • • , h|b|toren (Sc hmutztrager), Schaumin- 

Zu den sonstigen Waschm,ttelbestandte,len zahlen Verg au g texti , we ichmachende Stoffe, Farb- 
hibitoren, Bleichmittel und Bleichaktivatoren. opt.sche Aufheller, Enzyme, 

und Duftstoffe sowie Neutralsalze^ ab gel6sten Schmutz in der Flotte suspen- 

Vergrauungsinhibitoren haben d.e ^ b ^^^J^ d wasserlosliche Kolloide meist organischer 
diert zu halten und so das Vergrauen zu verh nderr, H»zu smd wa Lejm Gelatin6i Salze 

Naturgeeignet.wiebeispieisweised.ewasseroshche ^ S ^^^ Cel|ulose oder Salze von sauren 
von Ethercarbonsauren oder 

Gemische werden bevorzugt e.ngesetzt Kombination geeigneter Tensidtypen steigern oder ver- 

Das Schaumvermogen derTenside ta&t s,ch durch K^*^ 9 9 js ^ wSub ^^ eneWwn. 

o ringern; eine Verringerung ,a & t sich durchZu^ *£SEZ^ ist , erreicnt vielfach durch 
EinvernngertesSchaumve^ 

Kombination verschiedenerTens,dtypen, z B von Sulfate , unovoc i ^ Fettsaurerestes 

Bei Seifen steigt die schaumdampfende ^^^^SSS^S^ und synthetischer Herkunft, 
an. Als schauminhibierende f ^^ar.ige Schauminhibitoren sind 

35 die einen hohen Anteil an C 18 -C 2 4-Fettsauren au ^isen^ 9 silanier ter Kieselsaure, Paraff me, 

Organopolysiloxane und deren Gem.sche m,t mtkrofemer, Aucn von c^CarAlkylami- 

Wa 9 chse P Jikrokristaiiinwachse ^^^^ warden auch Gemische 

ratr^^^ 

deutung. Weitere brauchbare Ble.chm.tte. s.nd ™ , y Persa uren, wie 

k5 n„en • op.iscb. MM. D.riv,., d„ BM--**-*- bzw. d„.n A- 
kalimetallsalze enthalten. m „ rn hr.iino-1 3 5-triazin-6-yl-amino)-stilben-2,2'-disul- 

Geeignet sind z. B. Salze der ^'-B^'^^^^^^hoflJuppe eine Diethanolamino- 
55 fonsaureodergieichart^ 

gruppe, eine Methylaminogruppe ^'^ u ;^ r e ^ lph8nyto anwesend sein; z. B. die Verbindung 
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in F ™g.. Binders gut de.isne. s ind aus B-*-™*"™£J ^ £ / kSnne „ .„ Tt5g „. 



Beispiele 

Beispiele 1 bis 5 



Hauptkomponenten: 

Tensidgemisch 1 17,5 Gew.-% 

calcinierte Soda 35 Gew.-% 

Zeolith NaA, wasserfreie Substanz 22 Gew.-% 

Acrylsaure-Copolymer(Sokalan CP5W) 10 Gew.-% 

Wasser, gebunden 8,2 Gew.-% 

Wasser, frei 1,8 Gew.-% 

komponenten zusammengesetzt war. 
C 12 -C 18 -Fettalkohol mit 5 EO 22 Gew.-% 
Zeolith NaA, wasserfreie Substanz 55 Gew.-% 
Acrylsaure-Copolymer (Sokalan CPS <">) 3 Gew.-% 
Wasser, gebunden 14,5 Gew.-% 
Wasser, frei 1,3 Gew.-% 

Natriumperboratmonohydratzugefugtund kurz nacti igem.sc* . . Verdjcht und piastifizierung zu- 

abgerundet und aufgetrocknet. 

Im einzelnen gelten die folgenden Angaben: 

Voroemisch-Herstellung 

.neinemCharoen^ 
pulver (TP) und das Tragerbead (TB) vorgelegt und 0,5 ^^X",^ ABS -Paste uber eine 
, kopf-Zerhacker wurde die berate ■ Wasserrnenge ^^^J^. Menge an Na-Perbo- 

? Z ur BescSung di kontinuierlichen Kneter-Extruder-Anlage eingesetzt werden. 
; Kneter-Extruder/Granulierung 



10 



EP 0 486 592 B1 



ser-Verhaltnis etwa 1, HeiRabschlag). 
Rondierung 

scneibe wvnto d»r geminscMe Abrundungsgrad eingestallt. 
Granulat-Troc*nung 

dukt erhalten. 
Granulat-Siebung 



30 



35 



50 



11 
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Extrudierfahige 
Vorgemische 



Beispiele 



Zusammensetzung (in Gew.-%) 

Turmpulver 

Tragerbead 

Na-Perborat-Monohydrat 
ABS-Paste 55%ig 
Wasser, zusatzlich 

Extrusionsbedingungen 



1 


2 


3 


4 


5 


50,3 


50,3 


51,12 


60,91 


62,6 


23.1 


23,1 


23,47 


28,0 


28,7 


16,0 


16,0 


16,27 






8,55 


8,55 


4,06 


8,57 


4,2 


2,05 


2,05 


5,08 


2,52 


4,5 



Extruder-Druck (bar) 100 115 80 107 95 
Lochdusen («) 1.2 1.0 1.2 4,0 1.2 

Extruder-Durchsatz (kg/h) 60 55 50 47 

Produkt-Austrags- 

„ M c-> so 46 43,5 41 

temperatur ( C) 53 w 

Charoen-Rondierung 

Chargenzeit (min) 1 1 111 
Rotor-Umfangsge- 

schwindigkeit (m/s) 30 30 30 30 30 

Zeolith NaA-Pulver (Gew.-%) 3.0 3,0 3,0 3,0 3,0 
uirhp-Krhirhttrocknunq 

Zulufttemperatur CO 75 75 75 75 75 

Produkttemperatur CO 60 60 60 60 60 

Siebimq 

Granulat-Ausbeute (%) 97 97 97 97 97 

Granulat-Schuttgewicht 950 960 910 890 910 

(g/D 

Beispiel 6 

M ^^.n l »g.. S .abiUi.se,,ih i9 ee,an u ,. l Ka mWm ne,n. m SchO, 1 g.«™v„n9 5 O a ,,.rh*n. 
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Beispiel 7 



Be, da, MMU, dines W^oKge^che . £ T-pul- 
bis 5 u nd Verwendung einer 40%-igen Lbsung des *^ M ^T^^lLt,e von 6 Gew.-% «ur- 



Beispiel 8 



lm Sinne der Lehre der Beispie.e 1 bis 5 wurden ^^3^ S^t^^., 2,5 
Rieselfahiges Turmpulver auf Basis der fogenden W^JJ^J^ 26 , 5 Gew-% Zeolith NaA 
Gew.-% Na-Seife auf Talgbasis. 15 Gew-% M e Soda, 7 Gew « . ^ ^ 

(wasserf reie Substanz), 7,5 Gew.-% ^^^^^'Cten 22 Gew -% cl -C, -Fettalkohol • 5 EO, Na-Seife 
Tragerbead auf Basis der folgenden H^ptkompone^ 

aufTalgbasis 2 Gew.-%, Zeolith NaA(wasserfreie Substanz) 55 Gew. /o.Acrytsaure- 

ser 1 5 Gew.-%. Do i c „ io i e n 1 his 5 zerkleinerte und vermischte Gut wurde mit ca. 

im Bereich von 900 bis 950 g/l an. 
Beispiel 9 

Ein phosphatf reies und pH-neutrales Turmpulver folgender Zusammensetzung 
Tensidgemisch I 16 Gew.-% 
Seife 2,8 Gew.-% 
Zeolith 16,0 Gew.-% 
Sokalan CP 5( R > 3,2 Gew.-% 
Na 2 S0 4 58 Gew.-% 

Rest ubliche Kleinkomponenten , an< . rh iiprAend in einem Extruder zunachst pla- 

stifiziert und dann durch eine Lochscheibe mit von 45 bis 5 0°C einstellten. Die 

durch Temperierung des Mantels so 

ausderDusenplatteausgetretenenverd.ch eten Ma f^^ 9 r ^™ e ser . Verh g ltnis von ca. 1 gewonnen. Die 
ten und dabei zylinderformige Partike I mit emem La ^^^^SL^H^^^^ 
noch warmen Partikel wurden in £££££££ Nach Trocknung wurden Produkte mit 

D'toUSeltunfl mit 3 Gew.-% praxisublicher Waschmitte.-Kleinkomponenten (Parf urn, Enzym, gegebe- 
nenfails FXen WGhrte zu keiner wesent.ichen Veranderung der Schuttgewichte. 

Beispiel 10 

se. in, einzeln.n wurde ^WJW^; ^ .,„„ Fs , d „ s chn«k. id der, Ringreum 

Beh, u ng.n verw.nde,. De, Boh '" n 8 sd "" h ™"'" WeMOhrang dee Pnrfdktes erreieht Im Spel, 
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zyLrischen Granulate warden in elnem w.i.eren « rf *^^Tn^^l»il (zwiscnen 15 and 

Gra r:;~r=n »»« « ™^ *. <*— -«* - 3 e - % m NaA 

dukte von 950 g/l erhalten. 



Patentanspruche 

,. Vs,,.hr.n z erHersWongvonv.rd^ 

„erden. „obei * tv™^^^^:^^^*™** «** * 

Drook Ober Lochform.n m.t OHnongsweiten^ oar Vorqemi80n M i nohen Dnjoken z*isorien 

devorrichtung auf die vorbestimmte Granulatdimens.cn zugeschmtten wird. 



sondere zwischen 50 und 1 8l 
5 mm und insbesondere von 0,8 bis 3 mm aufweist. 



V„„«n naon Ansprocb 1 ode, 2, dadorcn gek. S^S^SSS^ 
m i„e, f.i.iM.hige, S.lsr.ige Oder ^.^^^^TyL- ..rbindongen ode, Mi- 

V^ran naoO Ansprnon 3. dadorob gekennzeMin... 'f^~' Gtei,m " ttl 
Ten S idpasu>n in Mengen von 0,5 bis 10 <**.-% eingesetz, werten. 

V.r,.br.n naob einem do, AnsprOohe 1 «s 4, dado,* ^S^SS^r 
Gew.-% aufweist. 

Obliohe Granalier-Einriontnng.n, b. 18 p» swe.se 1 M ^Vs*«»»E.i™i«, dessan Genao.e 

. Ver.abren naob Ansprocb e, 

sobneoken das ries.K.nig. Vorgenmseh ,t», SO M 1 "^^^^ -aminlto , rt^lmmtl* 

g.n "^^T-S'SS 3? m einem marklgangigen 
gerundet wird. 

. a - ho 1 w« 7 dadurch qekennzeichnet, daB durch die Mitverwendung 
8. VerfahrennacheinemderAnspruche b.sT,^ 

von feuchtigkeitsbindenden Bestandte ^;™^^^ wenigstens anteilsweise innere Trock- 
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Ver.abraonacb.^Ansp.acb.^d^^ 

oooh plastisohan GtanulatkSrn.r vol. wahr.nd undtoder M lur . mpfMMl e Re- 

bildatas Korn unter AutblKUng ain.s Mehrkorngemiaohes zug.miacht warden. 
1.. ^.^ennacbe^de-An^ 

»„„ obarbalb 700 g/l, voraogawe.aa 750 b. 1 000 ^^3* Oder ala Kombination von Grano- 
gabrauobafar.iges M.hrstoffoam«cb For* '•'^"^^rR.zoptorv.rvollM.ndlgungnoob 



halten. 



Claims 



, Aprocessfortheproductiono^^^^^^^ 

mix, to which a plasticizer and/or '"^^^^^^ opening widths corresponding to the 
sures of 25 to 200 bar to form -""^E^ ^ lid - free-flowing premix is 

more particularly, 0.8 to 3 mm. 

A pr«.sa as o„ln,ed io M 1 0,2. abated in 

pastes or solutions being preferred. 
4 A process as claimed in Cairn 3, characterized in that aqueous surfactant pastes are used in quantities 
of 0 5 to 10% by weight as the plasticizer and/or lubncant. 

' SE3E=i£=S5fS33= 

heated to the predetermined extrusion temperature being preferred. 
7. Ap^aa^dino^^ 



zeolite NaA. 
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K£SS «Z..-s o, 55 ,o 60-C. cn be showed « ev.n e limi„,«d 
ture. 

to be mTxed with other standard detergent constituents to complete the formulate. 

,,. Detergentscontainingthegranulesc.aimedindaim^^ 

tent of surfactants of up to 35% by weight and preferably between 15 and 25 /„ by weight. 



Revendications 

moule perfore. 

mm et, en particulier de 0,8 a 3 mm. 

u™: see* z^es- >— - — — — <""*-■ 

tallisation ou sous une forme similar*, pouvant atteindre 10 h en pous ei, en v 
4 et 8 % en poids. 

preferee. 

" ==S==sE£2SS==SS= 

16 
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d'aba.tag. r*»» .n grains de granules '^"'JS^S. «t arrondi dans un 
ference de la zeolithe NaA. 

;„ nc . a 7 roracterise en ce que la co-utilisation dans le premelange 
Procede selon I'une des revend^cat.ons J 4 7 ca mctt ™* ^ te de sodium et/ou de 

* lit fluidise a des temperatures d'air amene moderement 6levees jusqu 
temperatures de produit moderees en consequence de 55 a 60 C. 

»• . . „ . . ft rorort^rise en ce que les grains de granules primaires en- 

multiples. 

1. Produits de lavage et de nettoyage, renfermant de '^^^ids; ^eTce 
ce qu'ita contiennent une concentration accrue de tens.oact,fs jusqu a 35 /. en po , 
comprise entre 15 et 25 % en poids. 
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